
- In:;¡.tituto Téonioo de la Construooión y del Cemento -

~W.P..9Fl l'10RMALI~.ADOci A.o.ToM. P.P...RA EL .A....'fifl\,LIclIS (::/turMICO DEL CE,;.­

MENTO PORTLAND

(~tanda~d Uethods of Chemioal Analysis of Portland Cement)

Referenoia de la Ao5.T.M~: C 114 - 47.

Métodos adoptados en 1939 y revisados en 1940, 1942, 1944, 1946

Y 1947.

Dada la extraordinaria extensión de estos Métodos, ~

oesiva para las páginas de nuestro Bolet:tn, nos hemos de limi­

tar a reproduoir: lit.eralmente los procedimientos para el análi

sis de los distintos oonstituyentes del oemento. Presoindimos,

pues, de la mayor parte de las observaciones sobre la prepara­

oi6n de los distintos reactivos y sobre las oaraoter!stioas que

hél..ll de reWlir la.s balanzas y pesas, reactivos, agua) material

de v;;.dr:;o, etoo Estimamos pues, aun siendo de un gran interés'

y utilidad, €latas obs€lrvaciones que se incluyen en las Normas

originales son secundarias para nuestros leotores, ya que mu ­

chos puntoe son perfectamente conooidos po~ ello$ y, por otra

parte, en general hay que ajustarse a los produotos y material

asequibles en el mer-cado españo;~..~

DIOXIDO DE SILICIO. ,

H(a) Se colocan 0,5 g de la muestra en una oápsúla,

preferentemente de platino parafavoreoer la velocidad de eva-

Materiales de Construcción, vol. 46 (1953)
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poraoidn, se humedeoen con 10 ml de agua frIa para evitar la

formaci6n da terrones, se añaden de 5 a 10 ml de RCly se deja

en digesti6n, aplicando un oalor suave y agi'tando hasta que la
" "

disolución sea total. Puede favorecerse la disoluci6n presio~

do suavemente oonelextremo aplanado "de una varilla de vidrio.

Se evapor-a la 00 luci6n a sequedad al baño marra. Sin calentar

más el residuo, se trata oon 5 a 10ml de HOl y despuE1s oon

iC:tal"oantidad de agua, o se vierte de una vez sobre el resid1!o

"de 10 a 20 mI de ROl (1g1). Se cúbrirá entonces la cápsula y­

se dejar~ en digesti6n durante 10 minutos sobre el baño marra

o sobre una placa oaliente. La soluoi6n se diluye con un volu­

menigual de agua oaliente, se filtra inmediatamente y se lava

totalmente el Si02 separado oon agua caliente (ver Nota. 1)y

se oonserva el residuo."

Nota 10- Los preoipitados de Si02 pueden lavarse más

ofioB2i:llsnte empleando HOl (1899) caliente y completando despasa

el lavado oon agua oalienteo

-eb) Se evapora de nuevo a sequedad el filtrado, y se

deseoa el resIduo en una estufa a 105-110ºC durante 1 hora. Se

toma el res:tduo oon -;)0-15 mI de ROl (1:1) y se oalienta sobre

el baño maria o eobre una placa caliente. Se diluye la solucidh

con U¡~ volumen igual de agua oaliente y seréooge y lava la p~

queña oantidad de Si02 que conti"",,:n3 sobre otro papel de filtro.

El filtrado y las aguas de lavado se re~ervan para la det~rmi­

nao ión del gl~po del hidróxido am6nioo.

(e)' Los papeles de filtro que contienen los residuos

(párra.fod (a) y (b» se pasan "a un crisol de platino. Se dese­

oan y oalcinan los papeles de filtro, priméro oon poco calor
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hasta que se haya consumido totalmente el oarbono de los mismos

sin inflamación, y finalmente a 1100-1200QC h~sta const~oia de

peso"

(d) El Si02 as:! obtenido, que oontendrá pequeñas oan­

tidades de impurezas? se trata en el crisol con unas gotas de

agua, con ~nos 10 mI de HF y una gota de H2S04' y se evapora a

sequedad oon precaución" Finalinente, se calienta el pequeño re­

siduo a 1050-1100ºC durante un minuto o dos, se enfr:!a y se pe­

se,e La diferencia el1t~:'e este peso y el anterio:t'menteobtenido ~

presenta la oantidad de Si020 A esta cantidad de'Si02, se añade

la reoogid.a en e;J. residuo o,el grupo del hidróxido amónico, 5;:~g6(l

se expLf.ca en .e1 luga,r correBpondient~. Se añaden al crisol 0?5

g de Na2S207 o K2S207 y se calienta por debajo del rojo hasta

que el pequeño :residuo de impurezas se disuelve en la fase fun

dida.;;;e enfría? DG disuelve en agua le, masa fundida y se añade

al fi~trado yaguas de lavado resel~adas para la determinación

del gr-upo \lel hidróxido amónico"

(6) Ensayo en blanooo- ~e realizará un ensayo en bla~

CO, ~iguiendo el ffiismo prooedimie2to y empleando las mismas can

tidades de reaotivos, y se oorregirán de acuerdo con esto los

resultados obtenidos en el análisis"

(t') Cálculoo- De oalculará el porcentaje de 5i02, con

apz-oxf.macd.dn de décitnas? multiplioando el peso de 8i02, en gr~­

mos , pc::.~ 20Q (100 dividido por el peso de la muestra empleada

(0,5 g»""
gRUPO DEL HJJmOXIDO .AJHONICO.

I'J:..e.2.§'9-} m~_eE!S!

,,"( a) .Al til trado reservado de aouerdo con el párrafo

(b) de la determlr.acióndel~i02'que' deberá tener un voLumen de
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unos 200 ~l, añádase, si es preciso, HOlpara asegurar la pre­

sencia de un total de 10 a15 mI de este ácido. Se añaden unas

gotas del indicadorrojQ de metilo (2 g por litro de etanol),

yse oalientaa ebullición. Se trata entonces con NH40H (1=:1),

gota a gota, hasta que el color de la solución aparezca clara­

mente amarillo y se añade una gota en exceso. La solución ~e

contiene el preci~itado se lleva a ebullici6n y se hiérve duran

te 50-60 segundos. Se deja sedimentar el precipitado (en un es-

.pacio de tiempo inferior a 5 minutos) y se filtra. Se lava, dos

veces si se trata 6.e un precipitado pequeño y cuatro si es volE

mmcsc , con NH401 (20 g por litro) caliente.

(b) Póngase aparte ef filtrado y pásese el precipita­

do y el papel de filtro al mismo vaso en que se realizÓ la pri­

mera precipitación. Se disuelve el precipitado en HOl (1&3) ca­

liente,· se dilu;re la solución a unos 100 mI y se reprecipitan

los hidróxidos del modo descrito en el párrafo (a). Be filtra

la sol~ción y se lava el precipitado con dos porcionea de NH401

(20 g por:litro) oaliente. El f~ltrado y las aguas de lavado

se unen al filtrado anterior y se reserva el total para la de­

terminaci6n del CaO~

(o) El precipitado se coloca en un crisol pesado de

platino,se calienta lentamente hasta que se carbonio~n los p~

peles d~ filtro, il, finalnente, Se oalcina hasta peso oonstan­

te a 1050-1100QC, cuidando de evitar unareducoi6n, y se pesa

oomo grupo del hidróxido amdn~co~

Cd) Se añ~den al crisol 3 g de Na2S207 o K2S207 y se

calienta por debajo del rojo hasta que el residuo se disuelva

en la fase f1illdida .. l:ie enfrfa, se disuelve la masa fundida en

agua oon 2,5 mI de H2S04 y se evapora la solución. Se eleva la
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temperatura hasta ~ue se despr~ndan abundantes humos, pero evi

tando una p~rdida grande de H2S04, lo ~ue dar!a luga.r a ~ue la

masa. se volviese dura en lugar de pastosa. al enfriarse. La ma...

sa se disuelve en agua, se deja en digestión durante 15-30 mi...

nutos en las proximidades del punto de ebullioión, se filtra y

se lava oon agua oaliente.

(e) El papel de filtro ~ue oontiene el residuo se p!.

sa a un crisol de platino. Se daDeoa y ca10ina el papel de fil

tro, primero oon poco oa10r hasta ~ue se haya consumido comple

tamente el oarbono del filtro sin inflamación, y finalmente a

1100-·1200QC hasta constancia de peso. El Si02 así obtenido se

trata en el crisol con una gota de agua, unos 5.ml de HF y una

gota de H2S04 y se evapora a sequedad oon precauoión. Finalme~

te,' se calienta el crisol a 1050-1100QO durante 1 o 2 minutos,

se enfria y se pesa. La diferencia entre este peso y el peso~

teriormenteobtenido representa la oantidad de Si02 residual.

Esta oantidad Se resta del grupo del hidróxido amónico obteni­

do seg¡1n el párrafo (o) y Se añade a la oa.ntidad de 5i02 obte­

nida.segdn (o..) en la determinaciÓn del di6xido de silioio.

(f) Ensayo en blan oo s-. Se realizará un ensayo en bJa,a

co, siguiendo el mismo procedimien~o y empleando las mismas o~

tidades de reactivos, y se oorregirán de aouerdo oon esto los

resultados obtenidos en el análisis.

(e;) Cálculo.- Se oa.¡culará el porcentaje del grupo

del hidr6xido am6nioo, con aproximaci6n de centésimas, multip~

cando el peso 0..81 grupo del hidr6xido amdnf.co , en gramos, por

200 (100 dividido por el peso de la muestra empleada (0,5»."
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OXIDO FERRICO

Procedimiento_ .. 1._.··

!,(a) be añaden 40 mI de agua fr:!a a 1 g de la.. muestra

y, mientra.s se agita vigorosamente la mezcla, se añaden 10 mI

de HCl. Si. es p~eciso, se calienta la solución Y,se tritura el

cemento con el extremo .aplanado de una varilla. de vidrio~ has­

ta que sea evidente que se ha descompuesto completamente el ce. . -
mento , Se oalienta la soluoión a eb~llición y se trata con soll!'

ción q.e SnC12' que se añade go ta a gota, con agitaoión, hasta

que se deoolore la soluoión. Se añade una gota en eXoeso y se

enf:cfa la sol:uc,iÓn a la temperatura ambiente. Se enjuaga el in­

terior del reoipiente con agua, y se añaden de. una vez 10 mI de '

solución saturada, frfa, de HgC12_ Se agita vigorosamente laso
, ., -

LuoLón durante 1 m,;Lnuto y se añaden 10 m¡ de H3P04 (1: 1) y .2 go .

tas de difenilami.¡1osulfonato bárico indicador. ~e añade el~gu~

precisa patra que el volumen después de la valoraoión osoile en-

tre 75 y' 100 rolo ~e valora con' solución

considera. como lJU1'ltO final aquél en que

intensa ooloraciÓn violeta que no var:!a

patrón de K2Cr207.

(b) Cálouloo- Se 'caloulará el porcentaje d.e Fe203,con

aproximaoión de centésimas (para expresarlo con aproximaoión de

décimas), del siguiente mOdog

Fe203 , por ciento = EVX 100

dondeg

E = Equivalente en Fe203 de la solución de K2Cr207 en gramos p:>r '

mililitro, y
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v ee mililitros de solución de KzCrz07 requeridos pOl~ la muest.ra

de 1 g empleada.llo

IICáloulo 0- Se ca.Lcukar-á el porcentaje de Al20) rest8!t.

do los po;rcentajes de Fez03 y PZ05' determinados seg11n ,se des ­

cribe en las seociones oorrespol'.ldiehtes yexpresadcs con aproxi

maoí.én .de centésimas, del porcentaje del crupo del h:i.d,r~xido eme!

nioo, determinado del modo descrito en la secoión cor~espon~je~

te y expresado con aproximación de oentésimaso El resultado se

dará con una aproximación de d'~citlas ..

Nota ..- Solamente es preoiso realizar la determinaoión

del P205 y restal'lo del grupo del hidr6xido amónico, cuando una

muestra deje de ajustarse a algún .t'$quisi to de las normas .. Si

existe presente algo de titanio, precipitará con el AlCOR)) y

Fe( OH)3~'1 r;:1. gru~)o del hidróxido amónico y se consic.ex'a como

A120] .. No Se hará la. correoción del :Pi02 en el óxido da alum:t."Iio,

a menos qus se espeoifique expresamente o se necesite determi ­

nar este componente".

OXIDO DE CALf};I:.9..

Proc(;dimiento---......._----
He a} i:ie acidifican con HCl los til trados oOIDl-.i.naclos

obtenidos en las precipitaciones'del grupo del hidr6xido a~óni­

co y se evaporan a un volumen de w10S 100 mIo Se añaden a la s~

luci6n caliente 40 mI do ~gua saturada de bromo e inmediatamen­

te so añade NH40H hasta que la solución sea claramente alcali~~
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de hierve la solución durante 5 minutos o más, asegurándose de

que la solución sea definidamente alcalina durante todo el tia~

po. de deja sedimentar el preoipitado, se filtra y se lava con

agua caliente. Se lava una vez el vaso y el .filtr o con IDif03

(1'33), hervido previamente para eliminar el ácido nitroso, y

finalmente con agua caliente. Se descarta el dióxido de manga­

neso que haya podido precipitar. Se acidifica el filtxado con

HOl y se hierve hasta eliminar todo el bromo. La soluéión se·

hace alcalina, con NH40H y se hace hervir. A la solución hirvi~

te se añaden 25 ml, de oxalato amónico (50 g por litro) hirvi endo

y se continua la ebullición hasta que el o.:x.al?to cálcicopreei­

pitado adquiera una forma granular bien definida~ Se deja estar

la solución durante unos 20 minutos o hasta que Be haya sedimea

tado el precipitado, se filtra, y Be lava mode~adamente con ox~

lato amónico (1 g por litro) .5e re~ervan el fi 1t:ra do .y las

aguas de lavado.

(b) El papel de filtro que contiene el preoipitado se

coloca, h~edo, en un orisol de platino y se inoinera el filtro

con poco calor. Se calcina entonoes el precipitado hasta que el

oxalato oálcico se haya convertido en OaO, se redisuelve en HOl

y se diluye la solución con agua hasta 100 ml, , Se aña~e N1I40H .

en ligero exceso y'se lleva la soluci6n a ebullici6n. ~i en es~

te momento se separa una pequeña oantidad de hidróxidos, se fi!

tran,pesan y la cantidad hallada se añade a la encontrada en

la determinación original del grupo de+ hidr6xido amónioo o' Se

repreoipita el OaO con oxalato amónico como antes, se deja es­

tar hasta que se sedimente, se filtra y se lava, teniendo cui­

dado de evitar un exceso de soluci6n de lavado. El filtxado se

combina con el ya obtenido y se reserva para la determinación

del MgO.
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(o) Se pesa el precipitado oomo CaO, despu~s de inci

nerar y oalentar a 1100-120090 hasta peso constante en un cri­

sol de platino, oon tapa, previamente pesado.

"Cd) Ensayo en blanoo.- tie realizará un ensayo en blan

00, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas

oantidades de :x::eactivos y se .corregirán de acuerdo con esto los

resultados obtenidos en el análisis.

(e) Oálculo.-" Se calculará el porcentaje de OaO, c~n

aprox:ilIla.ci~n de déoimas, multipiicando el peso en gramos, de ­

CaD por 200 (100 dividido por el peso de la muestra empleada

(0,5 g»n.
OXIDO DE MAGNESIO

Procedimiento

"Ca.) Los filtrados reservados en la determinación del

CaO se acidifican oon HOl y se concentran hasta unos 150 ml.

Se añadan a esta soluci6n unos 10 mI de (N1I4)2HP04 (250 g por

litro) y se enfrla la soluci6nintroduciéndola en un vaso oon

agua helada. Después de enfriar, se añade NH40H gota a. gota,

con agitaoi6n constante, hasta que se empiece a formar ?l fos­

fato am6nico magné"sioo cristalino, y después en 'ligero exceso

(del 5 al 10 por ciento del volumen de la soluci6n), continua~

do laagitaci~n durante varios minutos. Se deja la aoLuc í.én

aparte durante 8 horas pOI:' 10 menos, en ambiente fresco, y se

filtra entonces.

(b) El precipitadQ as! obtenido se redisuelve en HOl

(1&4) caliente, se diluye la soluci6n a unos 100 ml, se añade

1 ml de (NH4)2HP04 (250 g por litro), y, acontinuaci6n, NH40H,
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gota a gota, agitalldo constantemente, hasta que se forme de nu!.
va el precipitado del modo desorito y haya un ligero éxceso de

NB40H. Se enfrfa, se deja estar durante unas 2 horas, se filtra

y se .lava con dos porciones de 10 ml de solución de NB4.lil0:3 (se

disuelven 100 g de NH4~03en agua, se añaden 200 ml de NH40H y

se diluye a 1 litro) .. El papel de filtro se coLooa en un orisol

de piatino, pesado, se carboni~a lentamente y se haoe arder cui

dadoSamente el oarbono resultante. El precipitado se calcina a

1100-120020 hasta peso constante, teniendo cuidado de evitar la

fusi6n,del pirofosfatoo

(o) Ensayo en blanco ..- Se realizará un ensayo en bla~

00, siguiend.o el mismo procedimiento y utilizando las mismas

cantidades de reactivos y se oo~regirán de acuerdo con esto IDs

resultados obteniclos en el análisis ..

(d) Oálculo.- Se oalculará el porcentaje de MgO, con

aproximaci6n de décimas, del siguiente modog

MgO, por ciento ~ W x 72,4

dondeg

w
72,4

~ gramos de Mg2P207' y

~ relación .molar de 2~~ a Mg2P207 (0,362) dividido por

el peso de la muestra empleada (0~5g) y multiplicado

por 10011
..

TRIOXIDO DE AZUFª

Procedimiento

"(a) A 1 e de la muestra, se añaden 25 ml de agua f"rXa

y'i mientras se agita vigorosamente, se agregan 5 ml de HC1. Si
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es preciso, se oalienta la soluoi6n y se 'tritura el material

oon el extremo aplanado de una varilla de vidrio hasta que la

desoomposioi6n del oemento sea evidentemente completa. Se .dil~

ye la soluci6n a 50 mI y se deja en digesti6n duran-te 15 minu­

tos en las proximidades del punto de ebullici6n. tie filtra, y

se lava perfeotamente el res!duo oon agua caliente. Se diluye

la soluci6n a 250 mI y se oalienta a ebullioi6n. Con ayuda de

una pipeta,se añaden lentamente, gota a gota, 10 mI de BaC12

(100 g por litro) y se continua la ebullici6n hasta que el pr~

cipitado esté bien fOI'madoo~e deja la soluci6n en digesti6n

durante un periodo de 12 a 24 horas oerca del punto de ebulli­

ci6n (Nota). Se tendrá cuidado de mantener el volumen de la so

luci6n entre 225 y 260 mI, añadiéndose agua a este objeto, si

resulta precisoo de filtra el precipitado, se lava, se oolooa

el papel de filtro oon el precipitado en un orisol de platino

o poroelana, pesado previamente, y se oarboniza lentamente y~

oonsume el papel sin inf1amaoi6n. ~e oa1cina entonces a 800 ­

9002C, se enfria en un desecado%' y se pesa el BaS04.

Nota.- Si se desea una determinao~6n rápida, puede

reduoirse el tiempo de digesti6n a 3 horas. El resultado puede

ser ligeramente bajo. ~i se rechaza el oemento por dejar de~

plir lo exigido por las normas, el tiempo de digesti6n será de

12 a 24 horas ..

(b) Ensqvo en b1anco.- ~e realizará un ensayo en ~

00, siguiendo el mismo prooedimiento y uti1izanclo las mismas

cantidades de reactivos y se corregirán de aouerdo oon esto los

resultados obtenidos en el análisis.

(c) Cálcu10.- Se caloulará. el porcentaje de S03' con

aproximaci6n de décimas, del siguiente modo:
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Proo~.dimient.o

f1(a) tie ponen 15 mI de soluoiónamoniaoal de ZnS04 ­

(se di~uelven 50 e de ZnS04e 7H20 en 150 ml, de agua y 350 mI.

de NH40H. La soluoión se filtra después de dejarla estar duran

te 24 horas por 10 menos) y 285 mI de agua en el vaso. En el

matraz se introduoen 5 g de la muestra y 10 mI de agua y se ~

ta suavemente para humedeoer y dispersar completamente el oe ­

mento. Este paso y el siguiente deben realizarse rápidamente

para evitar que el oemento se sedimente. Se coneota el matraz
t

oon el embudo y oon el bulbo. Se añaden 25 mI de soluoión de

Sn012 a través del embudo y se agita el matraz. Se añaden 100

ml, de HOl (1:3) a través del embudo y se agita el matraz. Du­

rante la agit$l.oión se mantendrá oerrado el embudo y el tubo de

paso a la soluoión amoniaoal de ZnS04" Se ooneota el embudo oon

la fuente de aire oomprimido, se abre dioho embudo, se deja p!:.

sar una oorriente débil de aire y se oalienta lentamente el m!:.

traz y su oontenido hasta. ebullici6n. Se continua una ebulli ­

ci6n suave durante 5 o 6 minutos, se corta el suministro de o!:.

lor y se oontinua el paso de aire durante 3 o 4 minutos. Se ~

conecta. el tubo de paso y se deja dentro de la. soluci6n para ...

usarlo como agitador. Se enfr!a la soluoi6n a 20-3020, se aña-

. den 2 mI de solución de almidón y 40 ml, de HCl (h 1') Y se valo

ra inmediatamente oon soluoi6n patrón de KI03 (0,03 N) hasta

que se obtenga. un oalor azul persistente.

(b) Ensayo en blanco.- Se realizará un ensayo en bl~

00, siguiendo el mismo prooedimiento y utilizando las mismas

oantidades de reaotivos, y se corregirán de aouerdo oon esto ~

resultados del análisis.

(o) Cáloulo.- Se oalculará el poroentaje de azufre ...
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(Nota) del siguiente modo:

Azufre, por ciento = EV x 20

donde:

E = equivalente en azufre de la solución de KI03, en gramos

por mililitro,

V =mililitros de solución de K103 requeridos por la muestr~

20 = 100 dividido por el peso de la muestra empleada (5g).

Ifota e - Se supone que están ausentes sulfitos, tiosul

fatos y otros compuestos intermedios entre sulfuros y sulfalios.

Si están presentes semeja.ntes compuestos, pueden dar luga~ a

errores en la determinaciÓn tl •

EERDIDAAL FUEGO

lI(a) Se calienta 1 g de la muestra en un crisol de

platino, con tapadera., previamente pesado, de 20 a 25 .ml de c~

pacidad, de acuerdo con el m~todo A o B, segdn se especifique.

(b) Método A.- Se coloca el crisol en un agujero

practicado en un cartón de asbesto sujeto horj,,~ontalmente, de

de modo que queden por debajo .del cartón unos tres quintos del

crisol y se oalienta al rojo (900 'a 1000QC) durante 15 minutos.

Se oomprueba la pérdida de pesa oalentando por segunda vez du­

rante 5 minutos. Se tendrá la precaución de quitar las partic~

las de asbesto que pueden quedar adheridas al clisol a.l retir~

lo del agujero en el cartón. Se puede conseguir una mayor lim­

pieza y acortar el tiempo de calefacción practicando un aguje­
ro para ajustar el oriscil.3nundisco circular de lámina de platl

no y colocando este disco sobré un agujero algo mayor en un c~
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tón de asbesto.

(c) Método B.- Se coloca el crisol en un horno de ~

fla a una ternpexa tura comprendida entre 900 y 1000'10 durante

15 minutos, y se comprueba la p~rdida de peso calentando por ­

segunda vez durante 5 minutos.

(d) Cálculo.- Se calculará el porcentaje de pérdida

al fuego, con aproximación de décimas, multiplicando la pérdida

de peso, en gramos, por tOO"<;>

OXIDO SODICO y OXIDO POTASICO

Reactivos

lI(a) Solución de ácido cloroplat:l:nico.- Se disuelven

5 g de H2PtClb.6H20 en 95 mI de agua y 5 mI de HCl.

(b) Solución Gladding para el lavado.- Se disuelven

1.00 g de NE4Cl en agua ~ se diluye a 500 ml, y se añade a la so­

lución una cantidad de K2PtC16 más que suficiente para obtener

una solución saturada (alrededor d~ 1 g). Se agita la mezcla

con frecuencia durante 6 a 8 horas, se deja estar durante 12

horas por 10 menos, yse filtra. El residuo puede utilizarse

para la preparación de una nueva porcióD. de solución de lavadd~

J?.!..ocedimiento

tI( a} Se pesan 5 g de la muestra de cemento finamente

pulverizado y se mezclan oon 1 g de NH4Cl, moliendo ambos jun­

tamente en un mortero de ágata .. .se añaden 4 g de OaC03 a l§

mezola y se oontinua moliendo hasta que los ingredie ntes estén

totalmente mezo lados. En el fon~o de un crisol de platino de

40 a 60 ml se POhO una capa de CaC03 de 0,5 cm aproximadarrente,
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se añade la mezcla anterior y se cubre con otros 0,5 cm de

O'a003" Se monta el crisol en un agujero practicado en un cartch

de asbesto de unos 0,3 om de espesor, de modo que el crisol q~

de 1 cm por encima del oartón. Se cubre el crisol con una tap!.

dera que ajuste bien y sobre la misma se colooa un crisol de

platino con agua. El objeto de este segundo crisol es evitar la.

p~rdida de ~lcalis por volatilización y deberá mantenerse lle­

no de agua durante todo el perXodo de calefacci6n. Se calienta

el crisol a una temperatura muy baja, primero, y despu~s se va

elevando gradualmente hasta alcanzar el rojo brillt:mteen el

espacio de 1 hora.. En ning11n momento deberá elevarse la tempe­

ratura tan deprisa que se vean salir del crisol humos de :NH401.

Finalmente, se calcina el crisol de modo que la temperatura de

su contenido permanezca comprendida entre 900 yo 1.000Qa; durante

1 hora. ..

(b) Oon ayuda de agua caliente, se separa del crisol

el material sinterizado y se deja en digestión con unos 150 mI

de agua en una cápsula provista de mango, sobre el baño marla,

durante unas 4 horas o Si todavla quedan terrones en la. cápsula,

se trituran con una mano de mortero o con una varilla. de v:idr:iD.

La mezcla se deja en digestión, sobre el baño maria, durante

otras 4 horas, o más. Se hierve la mezcla dur~te 1 minuto, se

deja sedimentar el residuo y se decanta la solución clara a

través de un papel de filtro a un vaso grande. Se añaden 30 mI

de agua a la cápsula, se lleva la mezcla á ebullici6n, se deja

sedimentar el residuo y se decanta el filtrado claro a trav~s

del mismo papel de filtro (Nota). Se repite tres veces más es­

ta adici6n de agua y decantaci6n" Finalmente, se pasa el resi­

duo por lavado al papel de filtro, se lava la cápsula y se la-
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va el residuo una vez con agua caliente.

Nota .. - Si se desea acelerar la operación sin dejar s~

dimentar el residuo para obtener una solución clara que se pue­

da decantar fácilmente, se filtra la solución inmediatamente,

dejando en la cápsula la ma.;)TOr cantidad posible de residuo, y

se descarga el filtrado que permanece en el vástago del embudo,

golpeando éste levemente o levantando un poco el papel de fil ­

tro, y se pasa el residuo del papel de filtro a la cápsula por

lavado.

(c) 03e unen los filtrados y las aguas de lavado y se

evaporan a unos 50 ml. Se añaden 3 o 4 g de (NH4)2C03 a la solu..
ción y se hierve durante 1 minuto. Se filtra la solución y se

lava el residuo seis veces con (NE4)2C03 frio (10 g por litro)

que contenga un pooo de NH40H. Se adicionan al filtrado 10 ml

de o~alato amónico (50 g por litro) y 2 o 3 mI de NE40H. Se ~

para la soluoión hasta unos 20 mI, se filtra sobre una cápsula.

y s e lava el residuo con agua cal ie rrte , Se añade al filtrado 1

mI de H2S04 y se evapora a sequedad.

(d) El residuo se calcina cuidadoeamente en. la cáps~

la hasta eliminación del H2S04 en excesO y entonces se eleva

la temperatura haotael rojo oscuro. Se enfría la cápsula, se

disuelve el residuo en 50 ml de agua y se añaden a la soluci6n

2 ml de oxalato amónico (50 g por litro) y 2 o 3 ml de NH40H.
Se evapora la solución hasta unos 10 ml, se filtra la solución

sobre una cápsula de platino y se lava el residuo con agua ca­

liente .. Se .adicion~1 al filtrado 0,5 mI de H2S04 y se evapora

a sequedad. El residuo se calcina, elevando gradualmente la t~

peratura hasta 600-70000 durante 15 minutos, se deja enfriar en
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tm desecador y se pesa. bi disuelve el residuo en unos 20 mI de

agUa caliente y se filtra la solución. El papel de filtro se l~

va con agua caliente y se pone en la cápsula. Se calcina cuida­

dosamente hasta que se haya consumido el papel y entonces se con-.
tinua la calcinación a 600-700QC durante 10 minutos. Se deja e.n-
friar la cápsula en un desecado::r y se pe.sa. La diferencia entre

estos dos pesos representa el peso de álcalis en forma de :NWSQ:r.

y K2S04·

(e) 13e añaden al filtrado 2 mI de nCl en un recipien­

te de vidrio, sil:i,ce o porcelana y se evapora hasta unos 10 mI.

Se adicionan a la soluci6n 6 mI de la solución de ácido cloro -.
p1atinico por cada 0,10 g de la mezcla de sulfatos y 3 mI en e~

cesoo La solución se evapora sobre el baño maria hasta dar un

jarabe espeso, llevando esta evaporación al máximo sin permitir

que la soluci6n llegue a sequedad. La solución siruposa deberá

solidificarse al enfriarse. Se añaden a la solución 100 mI de

etanol (al 85 por ciento), mientras se agita fuertemente, y se

deja depositar el precipitado de cloroplatinato potásico duran­

te 3 horq;¡.s justas. El liquido claro se filtra a través de un

crisol Gooch, seco y tarado, con una capa de asbesto o de un ~

cO de vidrio fritado. El precipitado se lava cinc~ veces por d~

cantación con etanol (al 85 por ciento) y después se lava tres

veces el crisol con el etanolo Se lava entonces tres veces por

decantación con la soluci6n de lavado Gladding., agitando bien

el precipitado cada vez .. El precipitado ·se pasa al crisol con

la solución de lavado Gladding, teniendo cuidado de que no que­

de nada en el recipiente original, y finalmente se lava el cri­

sol y .su contenido seis veces con eté'...nol (al 85 por ciento). Se

deseca el crisol a 105-110~C durante 3 horas por lo menos~Se
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deja enfriar y se pesa. La diferencia entre estos dos pasos re-
presenta el peso de K20 en forma de K2PtCl6-

(f) Ensayo en blanco.- Se realizará un ens~o en b~

co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas

cantidades de reactivos, y se corregirán de acuerdo con esto

los resultados obtenidos en el análied. e ~

(g) Cálculo.- Se calcularán.los po~centajes de Na.20

y K20, con aproximación de centésimas, del siguiente modo:

Na20, por ciento = (W1-W2 x 0,3584) x 8,728, y

K20, por ciento = V/2 x 3,874

donde:

W1 = gramos de Na2S04 + K2S04,

W2 = gramos de K2PtCI6,

0,3584= relación molecular de K2S04 a K2PtC16,

8,728 = relación molecular de Na20 a Na2S04 (0,4364) dividido

por el peso de la muestra empleada (5g) y multiplioa.do

por 100, y

3,874 =relación molecular de K20 a K2PtC16 (0,1937) dividido

por el peso de la muestra empleada (5g) y multiplica.do

por 1001l
"

~CALIS SOLUBL~S~AGU4

flNota.- La determinación de los álcalis solubles en

agua de acuerdo con el siguiente procedimiento no podrá consi­

derarse como sustituto de la determinación de los áloalis toto!.

les seg't1n el prooedimiento anterior. :Más aun, no puede supone!.

se que en el procedimiento que sigue se obtengan todos los ál-
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calis .solubles en ar;ua que pueden encontrarse en el cemento. Ee

esencial un método uniforme cuandoae h~a especificado un l:lm!

te para el contenido de álcalis solubles en agua. o cuando se

comparen varias partidas de cementoaobre la base de dichos ál­
calis.

Procedimiento

(a) Se pe~ªn d~ 25 a 159 ~ 4~ ~~ muestra {No~a 1) en
un vaso grande de precipitados y se añaden 250 ml de agua alce

. . . . ...
mento, agitando bien (Ivota 2). Se deja eetar la. muestra duran-

te 30 minutos a la temperatura ambiente. Se agita de nue~o la

solución y se filtra a través de un embudo Büchner. El residuo

se vuelve al vaso yse lava el embudo oon 100 ml de agua que se

pasan al vaso. Se agita bien la mezcla., y se deja estar durante

30 minutos ala temperatura ambiente. Se agita y se filtra como

antes, se descarta el residuo sin la.var y se completa la. deter­

minación segt1n se describe en los párrafos (b) a (d) o se@1n el

párrafo (e) (Nota 3).

Nota t.-La cantidad de muestra tomada para. el análisis

depende del contenido de álcalis solubles en agua, variando de,!.

de 25 g para el 0,5 por oiento o más hasta 150g para el 0,1

por ciento o menos.

Nota 2.- Como la cantidad de álcalis solubles en agua

obtenida. depende del modo en que se lixivian del oemento, es i~

portante seguir el procedimiento con toda exactitud.

Nota 3.- En la mayor parte de los casos se debe pref~

rir el procedimiento desorito en los párrafos (b) a Cd) porque

es más sencillo y, generalmente, proporciona todos los datos n~
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cesarioe.

(b) Se sigue el prooedimiento desorito en los p4rra­
fos (o) y (a) de "OXIDO SODICO y OXIDO POTASICO It ..

(o) Ensayo en b Ianco ,-, Se realizará un ensayo en blan-
00, siguiendo el mismo prooedimiento y utilizando las misma.s

oantida.des de rea.otivosy se oor~egj.r4n ·de- s,o.uer.dc>-....oon·-u.t-oJ,.o.liI

resultadG$ o~tenidos en el análisis.

(a) Cáloul.o_ Se o.alcula.rá el porcentaje de áloalis

solubles en agua, oomo Na.20, cona:pxoximac.i.<Sn··ü ~Wsi~, .

del eigui.ent@ modol

dondeI

Na2Ü, por ciento = ! x 43.t6~, _
. 6

w
S

43.,64

= gramos de Na2S04 + K2S04,
:IIJ gramos de muestra empleados, y

- 3J~ai6n moleoular de Na20 a Na2S04 (0,4364) multip~

oado por 100.

(e) Si se d0Sean expresar lo-s 410alis .soJ.ub.lea .$U ae.ua .
en forma de Na20 soluble en agua y K20 soluble en agua, se se~

rá el prooedimiento descrito en "OXIDO SODICOY OXIDO POTASICO",

comenzando en el párrafo (o) y haoiendo los cambios necesarios

en las fÓrmulas del pár.rafo (g) d~bido al peso de la muestra t~

mada para. el análisis. Si se desea, puede tomarse una porci6n

medida de los filtrados combinados para los pasos que siguen la

lixiviación, oon el fin de evitar el ·uso de una gran oantidad

de ácido oloropla.t:t:nic<?".
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?~~~XIDO DE FObFORO

Procedimiento .

"(a) Se pesan de 1 a 3 g de la muestra (Nota) y 10 g

de NH4N03 en un vaso de precipitados de 150 mI. Se mezcla el

oontenido, se trata con 10 mI de liNO} y se agita rápidamente,

empleando el extremo aplanado de una varilla de vidrio para tri

turar los terrones de cemento, hasta que éste esté completame~

te descompuesto y se haya separado un gel espeso de Si02. Se

cubre el vaso con un vidrio de reloj, se coloca sobre el baño

maria o una placa caliente a unos 10000 durante 15-20 minutos,

agi tando el corrtení.do de vez en cuando durante la calefacción.

Se añaden al vaso 20 mI de agua caliente y se agita el conte­

nido. Si el cemento contiene una oantidad apreciable de mang~

neso, como demuestra la presencia de un residuo rojo o pardo,

se añaden unos pocos mililitros de NaN02 (50 g por litro) pa­

ra disolver este residuo. Se hierve el oontenido del vaso ha~

ta eliminaci6n total de los vapores nitrosos. Esta debe tener

lugar en un espacio de tiempo inferior a los 5 minutos, debien

do añadirse agua para compensar cualquier pérdida por evapor~

ci6n. Se filtra sobre un matraz Erlenmeyer de 500 mI, oon su~

ci6n, y oon un cono de platino para sostener el papel de fil­

tro, y se lava el residuo de .tii02 hasta que el volumen del fil

trado y de las aguas de ~avado sea de ~os 150 mI.

Nota.- Las ce.ntidades de muestra y reactivos emplea­

das dependen del contenido de f6sforo del cemento. Bastan las

oantidades minimas si el cemento contiene 0,5 g par ciento de

P205 o más. Si el contenido de P205 es de 0,1 por ciento o me­

nos, se requieren las cantidades máximas.
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(b) .:>e calienta la so.Lucí.dn a 85º0 y se añaden de 50

a. 100 ml de solución de molibdato amónico .. cie pone un tapón al

matraz y se agita vigorosa.mente durante 5 minutos, y se deja.

estar durante 30 minutos e .:>e filtra el precipitado, lavando c:!E

ca veces el matraz y ocho el papel de filtro con KN03 frío (10

g por litro) .. Se pone el matraz debajo del embudo que contiene

el precipitado. Se vierten 25 mI de NH40H sobre el precipitado

y sobre los bordes superiores·del papel de filtro hasta disol,l;!.

ción total del precipitado. Se lava tres veces el papel de fil

tro 'con agua fría, dos veces con HOl (1g1.) y, fillalmente, tres

veces con agua fría. Se acidifica la soluci6n con HOl y se adi

ciona 1 mI de ácido cítrico (350g por litro) para mantener en

solución las trazas de hierro que pudieran encontrarse presen­

tes ..

(c) Se enfr'ía la solución a la temperatura ambiente

y se pasa a un vaso de precipitados de 400 ml., El volumen deb~

rá ser ahora de unos 150 mI. Se añaden a la solución 25 mI de

mixtúra magnesiana y, después~ mientras se agita constantemen­

te, se adicionan gota a. gota 50 m'l de NH40H a una velocidad tal

que se tarden 5 minutos. La me2Jcla se deja estar durante 4 h.s.

ras o más. Se filtra el precipitado y se lava unas cuantas ve­

ces con NH40H (1g20). El precipitado se disuelve en el vaso ori

ginal, vertiendo 25 mI de Hel (1g1) sobre el precipitado. Se

lava completamente el papel de filtro con hCl (1g20). La solu­

ci6n se diluye, con las aguas de lavado yagua, hasta 50-100

mI, y se añaden 2 mI de mixtura magnesiana. Se adiciona lenta­

mente NH40H a la soluci6n, como antes, con agitaci6n constante.

La mezcla se deja estar durante 2 horas o más. Se filtra elp~

cipitado, se rasoa yse lava el vaso,y se lava diez veces el

precipitado con NH40H (1g20). El precipitado se calcina a
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1100-1200º0 hasta peso constante en un crisol pesado.

(d) Ensayo en blanoo.- Se realizará un ensayo en bl~

co, siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas c~

tidades de reaotivos, y se corregirán de acuerdo con esto los

resultados obtenidos en el análisis.

(e) Cálculoo- Se calculará el porcentaje de P205' con

aproximación de centésimas, del siguiente modo;

Wx 63 79== .t _

S

donde:

W c:: gramos de Mg2P207,

S ::: gramos de muestra empleada, y

63,79 ::: relación molecular de P205 a 11g2P2Ú7 (0,6379) mult,i
plicado por 1001r~

Prooedimiento·

"(a) Se pesan de 1,0 a 3,0 g de muestra (Nota 1) en

un vaso de precipitados de 250 mI y. se tratan con 5-10 mI de

agua y despu~s con 60-75 mI de EN03 (}:4). La mezcla se hie~e

hasta que la disolución sea tan completa como sea posible~ Se

adicionan a la solución 10 mI de "NaN02 (50 g por litro) y Se. . . . ..

hierve hasta eliminación total del BN02 (Nota 2), teniendo ou,i

dado de que el volumen de la solución no se haga tan pequeño

que precipite ::>i02 gelatinosa. Puede separarse algo de ::>i02,

que no importa, pero s:t se presenta aun un residuo rojo o par­

do, se empleará más NaN02 (50 g por litro) para asegurar una

descomposición completa y se hervirá después para eliminar el
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HN02. Se filtra la solución sobre un matraz Erlenmeyer de 250

mI y se lava el papel de filtro con agua.

Nota 1.- La cantidad de cemento que se toma para el

análisis depende del contenido de. manganeso~ variando desde 1

g para alrededor del 1 por ciento de 1Wn203 hasta 3 g para 0,25

por ciento o menos de Mn203.

Nota 2.- Cuando se añade Na.N02~ debe ser total la eli

minación del ID102por ebullición. ~i queda algo de HN02 en la

solución, reaccionará con.el NaBi03 agregado~ disminJ~yendo su

poder oxidante. bi el cemento contiene algo de manganeso~ la

primera pequeña cantidad de NaBiO) dará lugar a una coloración

violeta.

(b) La solución deberá tener un volumen de 100 a 125

mI. Se enfría a la temperat~ra ambiente. Se añade a la soluci6n

un total de 0~5 g de NaBi03 en pequeñas cantidades, agitando de

vez en cuando. Una vez terminada la adición, se agita la solu­

ción de vez en cuando durante 5 minutos y entonces se añaden

50 mI de HN03 frio (1:33), previamente hervido para eliminar ~

ácido nitroso. Se filtra la solución a través de una capa de ~

besto calcinado en un crisol Gooch o a través de Wl filtro de

carbón o vidrio f:ritado~ con ayuda de succión. El residuo se :Ia

va cuatro veces con HNO) (1g33) frio. El filtráQo se valora in

mediatamente con solución patróh de arsenito. s6dico (1¡nl "" 0~0003

g de Mn203). Be alcanza el punto final cuando se obtiene un c~

lor amarillo exento de matices pardos o violetas y que no Cam­

bia al adicionar más AS203-

(c) Ensayo en blanco.- tie realizará un ensayo en b~ .

co~ siguiendo el mismo procedimiento y utilizando las mismas
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cantidades de reactivos, y se oorregirán de aouerdo con esto

los resultados obtenidos en el análisis~

(d) Cálculo.- i:3e oa1oulará el poroentajE¡ de Mn203'

con aproximaoión de centésimas, del siguiente.modo:

EV
~fu203, por ciento = ~-- x 100

donde:

E ~ eq.llivalente en EID203 de la liP lución de NaAsQ2, en gramos

por litro,

V = mililitros de solución de NaAs02 req.ueridos por la muestra,

y

S ::: gramos de la muestra empleadall
•.

RE~IDUO INdOLU13LE

Prooedimiento

"(a) Se añaden 10 ml de agua fría..a 1 g de la muestm

y, mientras se agita vigorosamente la mezcla., se agregan 5 ml

de HC1. Si es preoiso, se calienta suavemente la solución y se

tritura el material con Bl extremo aplanado de una varilla de

vidrio durante unos minutos, hasta que la descompoáción del _

cemento es evidentemente total (Nota)~ Se diluye la solución a

50 ml y. se deja en di~estión durante 15 minutos a una tempera­

turapróxima al punto de ebullición. ,se filtra el resi duo, se

lava seis veces con agua caliente y se' deja en digestión el p~

pel de filtro y su contenido en 100 mI de NaOH (10 g por 11

tro), manteniendo la solución a una temperatura próxima a ebu­

llición durante 15 minutos. La solución se aoidifica con HCl,

usando rojo de metilo como indicador, y se añade un exceso eq.ui.
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valente a 4 o 5 gotas de Hal. El residuo se filtra y se lava de

12 a 1'5 veces con NH4Cl oaliente (20 g por litro) .. El residuo

se calcina'en un orisol tarado a 900-100020, se deja enfriar en
lli1 deseoador y se pesa.

Nota~~ Si la muestra de cemento portland contiene una
cantidad apreciable- de 6xido mangánico~ pueden presentarse dom

puestos pardos de manganeso que se disuelven lentamente en HOl

dilu::rdo fr::ro~ pero rápidamente en HCl caliente de la concentr.!.

ci6n especificada. En todos los casos~ se deberá diluir la sO­

luoi6n tan pronto sea total la desoomposioi6n.

(b) Ensayo en bLanco ;« i:ie realizará un ensayo en bJ.r.e.

co, siguiendo el misniO procedimiento y utilizando las mismas
cantidad-es d.e reaotivos, y se _corregirán de acuerdo con esto

los resultados obtenidos en el análisis.

(o) Cáloulo.- Se 9alculará el porcentaje d~ .residuo

insoluble, con apro:x:imaci6n de centésimas, multiplicando el a,!!

mento de peso, en gl"amos, por 100 ft ..

MATERIA ORGANIOA SOLUBLE EN CLOROJ'QroJIO

Procedimiento

ll(a) 3e colocan 40 g de cemento en un embudo de sep.!.

raci6n Squibb de 1 litro (Nota 1) y se mezclan con 520 mI de

agua, añadidos en dos porciones aj;lr'oximadamente iguales" Se

agita vigorosamente, inmediatamente después de añadir la prim~

ra porci6n,para conseguir una dispersi6ncompleta. Se-añade e~

tonces la segunda porci6n y se agita de nuevo. Se adicionan r!
pida0ente 185 ml de HOl en los que se han disuelto 10 g de

SnC12, se pone rápidamente el tap6n del embudo, se invierte y
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ee agita im;primiéndol.e movimiento ·de rotación durante unos se­

gundos para desleír y dispersar todo el cemento, teniendo oui­

dado de evitar el desarrollo de una gran presión interna, debi

da a una agitación innecesariamente violenta. Se elimina inme­

diatamente la presión interna abriendo y cerrando la llave. Se

repite la agitación y la eliminación de la presiÓn hasta que

sea total la desoomposición del oemento. $i es preciso, se tri

turan los terrones que subsistan oon una varilla de vidrio lar

gaG ,';)e enfría rápidamente a la temperatura ambiente dejando 0.2.

rrer agua de la fuente sobre el embudo. Se añaden a la solucidh

75 mI de cloroformo, se pone el tapón al embudo, se agita vig.2.

rosamente durante 5 minutos y se dejan estar e1 agua y el 010­

roformo durante 15 minutos para que se separen.

Nota.- Debe evitarse el empleo de grasa para lubri ­

car las llaves y los tapones de vidrio de los embudos de sepa_o

ración. Para facilitar su manejo pueden humedecerse oon agua

antes de usarlos.

(b) La capa inferior de cloroformo se pasa a un emb~

do de separación ,squibb, incluyendo la espuma con unOs pocos

milili tros de la solución acuosa, asegurándose de que as ha p!.

sado toda la espuma. La cantidad de capa acuoaa traspa.sada de­

be mantenerse en el minimo po~ible, pues un exceso de 8.'¿;ua en

el embudo de 125 mI puede dar lugar a una extracción incomple­

ta de la espuma y puede causar la formaoión de una emulsión ~e

no es fác"il de separar. Se agita vigorosamente el embudo para

asegurar la extracción total de la espuma. Se deja que el clo­

roformo se separe y se pasa a un embudo de separación .Squibb de

250 ml , que contiene :;o ml. de agua y unas gotas de HOl, ass.gu­

rándoss de que la espuma permanece en el embudo de 125 mI. Se
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agita el embudo de 250 ml y se pasa el cloroformo a otro embu­

do de 250 ml, que contiene 50 mI de agua y unas gotas de HOl.tie

agita este embudo igual que en el caso del primer embudo de

250 mI. Cuando se separa el oloroformo, se pasa a un matraz E!.

lenmeyer, teniendo cuidado de que no entre agua en el mismo.

Se adicionan 25 mI de oloroformo a la soluoi6n cont!,

nida en el embudo de separaci6n de 1 litro original y se reali

zan las operaoiones deE)oritas anteriormente, reteniendo el agua.

de lavado original en los embudos de 250 mL Se repite el pro­

ce so , empleando otra poroión de 25 ml, de cloroformo.

(d) Los extraotos en cloroformo reunidos se destilan

en el matraz Erlenmeyer hasta reduoir su volumen a 10-15 mI.

El liquido que queda se filtra sobre un vaso de preoipitados

de vidrio de 100 mI, pesado, o sobre una oápsula de platino, a

través de un papel de filtro pequeño lavado oon oloroformo. Se

lava el matraz y el papel de filtro oon varias pequeüas percia

ne.s de cLcz-of'cz-mo , Be evapora el extracto a sequedad a baja

temperatura (no superior a 63 QC) y se oalient.a en una estufa a

57-93QC durante 3 minutos. de pasa aire seco por el reoipiente

durante 15 segundos, se deja enfriar y se pesa. Se repite la

ca+efaooión y la pesada hasta que dos pesadas suoesivás no di­

fieran en más de 0,0010 g. De estos dos ~ltimos pesos, se toma

el más alto como peso verdadero.

( e) Ensayo en blanco ,,- Se reali za:cá un ensayo en bla,Q

oo. Se oalcina tma muestra de 40 g del cemento a 950-1000 20 du

rante 1 hora y se vuelve a moler. Esta muestra calcinada se

trata por el mismo prooedimiento y utilizando los mismos reacE:,

vos que en el análisis y se oorrigen J!OS resultados de aouerdo

con esto.
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(f) Cálculoo- >jecalculará el porcentaje de materia

orgánica soluble en cloroformo, con aproximación de milésimas,

multiplicando el peso en gramos del residuo por 2,5 (100 divi­

dido por el peso d~ la muestra empleada (40 g»".

CAL LIERE_!l]!.EL pElilENTO .?.oRTLAND y EN EL CLINKER

Reactivos

"(a) Indicador de fenolftalefnao- Be disuelve 1 g de

fenolftaleina en 100 mI de alcohol etflico absoluto y se neut~

liza la solución con NaOH disuelto en alcohol etflico absoluto.

(b) Disolvente de glicerina-etanol.- Se prepara una

solución que conste de 1 parte, en volumen, de glicerina y 5 .
partes de etanol absoluto. Se adicionan 2 mI del indicador aca

da litro de esta solución .. El disolvente deberá ser ligeramen­

te alcalino frente al indicador. Si el disolvente es incoloro,

se añade solución dilufda de NaOH en etanol absoluto hasta que

aparezca un ligero color sonrosado. >ji el color inicial es son

rosado, se elimina con la solución patrón de acetato am6nico y

se añade solución de NaOH hasta que reaparezca una coloraci6n

ligeramente sonrosada o Se calientan a ebullición 60 mI del di­

solvente. Si persiste el color sonrosado, se añade una gotita

de soluci6n patrón de acetato amónico (0,02 mI, equivalentes a

0,0001 g de CaO) al disolvente caliente. Si no desaparece el

color sonrosado, el disolvente contiene demasiado álcali y de­

be reducirse su proporci6n. :.::>i se deja estar el disolvente du­

rante un perfodo de tiempo considerable, puede hacerse ligera;'"

mente ácido, por 10 que deberá ser comprobado y, si es necesa­

rio, reajustado de vez en cuandoo
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(e) 150lueión valorada. de aoetato amónioo (1ml=0~005

g de CaO) ..- Se pJ:'epara una solución patrón de acetato amónico

en etanol absGluto del siguiente modog Se disuelven 16 g de

acetato amónico cristalino en 1 litro de etanol" Esta solución

se valora frente a CaO puro, l'eci~ptement~preparado par calci

nación de carbonato oálcico puro u oxalato cáloico puro, en un

crisol de platino, a 900-1000 QC, haat.a constancia de peso. Des

pués de dejar enfriar el CaO calcinado en un desecador, se :re~

lizan en rápida sucesión las siguientes opel'acionesg se muele

en un mortero de ágata, se pesun de 0,05 a 0,06 g en un matraz

Erlenmeyer seco de 200 o 250 mI y se añaden a ~ste 60 mI del

disolvente de glicerina-etanol& be dispersa el C.aO en la solu­

ción .agitando el matxaz y se conecta un refrigerante de reflú­

jo. be hierve la mezcla. La ebullición deberá se!' intensa, pe­

ro no tan violenta que resulte sobresaltada o que tenga lugar

una vapo!'ización excesiva. Se quita entonces el refrigerante y

se valora la solución inmediatamente, a una temperatura próxi­

ma a ebullición, con la solución patrón de acetato amónico. ~e

vuelve a colocar el refrigerante y se hierve de nuevo la solu­

ción. ~e repiten las valoraciones' a intervalos. El matraz se

agita con frecuencia entre valoración y valoració~ a fin de ­

acortar el tiempo preciso para la ebullición. ~e considera te!:,.

minada la valoración cuando ya no aparece coloraoión alguna en

la solución hirviendo de un modo continuo durante 1 hora. El

equivalente en CaO de la solución de acetato amónico, en gra

mos por mililitro, se calcula dividiendo el peso de CaO emple~

do por el volumen de solución gastado ll •

?}'.o~_edimiento

"(a) Se pesa en un matraz 1 g de clinker o cemento
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finamente molido, se añaden 60 mI del disolvente y se procede

como en la valoraci6n de la solución de acetato am6nico. ~e

considera que se ha alcanzado el punto final cuando el conte­

nido de CaO en la muestra no aumenta en más del 0,05 por cien

to durante las últimas 2 horas de ebullici6n.

(b) Cálculo.- Se calculará el porcentaje de CaO li­

bJ:'e, con aproximación de déqimas, del siguien-te modo &

CaO libre, por ciento ::: EV x 100

donde:

E ::: Equivalente en CaO de la soluci6n de acetato am6nico en

gramos por mililitro, y

V .::: mililitros de soluci6n de acetato am6nico requeridos par

, la muestra.t~

Los métodos anteriormente descritos son los que de­

cidirán encaso de disputa. Las Normas incluyen también otros

métodos que podrán utilizarse discrecionalmente cuando se de­

seen seguiJ:' procedimientos más breves o más convenientes que

los anteriores en las determinaciones de rutina de ciertos

componentes.

Por ejemplo, ')1 óxido de calcio puede determinarse

oon solución valorada de permanganato potásico (0,18 N), el

tri6xido de azufre por el medio del turbidimetro, el sodio por

precipitaci6n del acetato de uranilo, zinc y sodio,' etco

Además, lo s Il].IJETODOh) PHOPUEiJTOb PARA EL Al'ULL:..IS
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QUIMICO DEL CE~~NTO PORTLAND" (referencia de la A.S.T~.3 C

114 - 51 T) describep procedimientos para la determinacf6n

del oontenido de resina Vinsol, de Darex AEA y de dióxido ­

de titanio.
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